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っていないことがわかる.また，国 2 c-f に示す
ように，カソ…ド電流ピークを観祭して 15 min 
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図 4 硫酸ストロンチウム粉末を表面 iこ押し付けた鉛
電極に施したカソード電位走査と，その!努に得ら
れた電流及び試料表面の EC-AFMf象




構造 a b C 
硫酸バリウム 斜方品 0.8878 0.5450 0.7152 
硫酸ストロンチウム 斜方品 0.8359 0.5352 0.6866 















充電反応は硫酸鉛の溶解反応 (PbS04ーザb" + 












































ラム (Cyclic Vo1tammogram ;以下 CV) 測定， EC 





鋳型に純度 99.99% の鉛を流し込んで、長さ 100
3-3. 結果および考察
3-3-1. CV 測定および EC-AFM 観察
EC-AFM に導入後，前処理として，竜位を-1.4




液中での CV 測定を行った.篭{立走査速度は 10
mV min-l ，電位走査範囲は一1.2V~-0.9V で
ある.
まず，鉛電極の電{立をアノード方向に走査した
時の CV 澱定結果を図 5 に示す，この図から，篭 表 2 酸化容量の硫酸ナトリウム添加重依存性
解液に硫酸ナトリウムを添加した場合，鼓化電流 硫酸ナトリウム添加霊/moll' I 酸化容量/μAhcm
-98 













基準で示している.電解i夜には， 0.0 mol l' (添
加無し)， 0.1 mol 1' , 0.5 mol 1' , 1.0 mol l' の硫
酸ナトリウムを溶解した 8.5 N 硫酸水溶液を用い，
実験直前に予め 2 時間以上高純度アルゴンガスで
脱気を行った. また実験は全て室j昆でイ子った.
また， XRD 測定には理学電機製の RINT 2500 
V を， EPMA 測定には島津製作所製 EPMA-8705
を， 1kHz での内部抵抗測定には Matsushita Comｭ
munication Industrial 社製の Digital MiIliohm Meter 
VP-28 1 1 A を用いた.
のピーク位置はより貴な電位領IJ にずれることが分
かった.しかしながら，表 2 に示すように， CV 
の結果から算出した費変化容量は，硫離ナトリウム
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の添加の有無及び添加量に関わらず一定であった.
また，硫接ナトリウム無添加時と硫酸ナトリウム
1 mol l' 添加時の酸化反応後の電極表面を EC­
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硫酸ナトリウム無添加
硫酸ナトリウム 1 mol い添加
図 6 酸化反応後の電極表面の EC-AFM 観祭結果
E 0.2 























に， -1.04 V で約 3 時間，特異喜変化電流が殆ど流
".95 
電緩電位， E/V 特異酸化反応、後
図 7 CV 測定結果(カソード走査持) 図 8 特異酸化反応前後の電様変衝の EC-AFM 銃察結果
表 3 4寺異酸化容量の硫酸ナトリウム添加蓑依存性 表 4 還元容量の硫酸ナトリウム添加議依存性





























いて， EPMA により硫黄 (S) およびナトリウム

























図 10 特異酸化反応、後試料表面の EPMA 測定結果
-硫酸鉛(PbS04)ロ鉛(Pb)
特異酸化反応前
20.000 "0. 0 0 0 6 O. 000 
28/8 
図 9 特巽酸化反応、後の試料の XRDìWJ定結果
( 8 ) 



































硫酸ナトリウム添加量 酸化前 酸化後 変化量
/mol1' /ohm /ohm /ohm 
0.0 0.47 0.54 0.07 
0.1 0.46 0.47 0.01 
0.5 0.56 0.46 -0.10 
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